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Resumen 
 
Esta unidad de investigación presenta un trabajo enfocado hacia la obtención de 
nuevos materiales metálicos en escalas nanométricas a partir de la reducción in 
situ de sales metálicas depositadas en distintas matrices orgánicas. Para el caso 
particular de este trabajo, las matrices a considerar son el Grafeno (G), Quitosano 
(Q) y Polietileno (P). La reducción de Cu2+ en condiciones solvo o hidrotermales, 
utilizando el aminoácido L-serina, permite obtener un set de compositos, en los 
cuales las características del particulado es dependiente de la matriz utilizada. 
Se hace la distinción entre las condiciones solvo e hidrotermal si consideramos 
que en una condición solvotermal el solvente usado es orgánico y en la síntesis 
hidrotermal aparece el agua como único solvente o como parte de una mezcla. 
Para identificar la composición de los diferentes productos, se utilizó la Difracción 
de Rayos X para muestras de Polvo (PDRX), pudiendo identificar en los 
compositos, las señales características de cobre metálico con estructura cúbica 
centrada en las caras. 
Los compositos también fueron caracterizados a través de Microscopía 
Electrónica de Barrido (SEM), permitiendo obtener información acerca del 
tamaño del particulado, dispersión  y morfología. El análisis por Energía 
Dispersiva de Rayos-X (EDX) entregó información acerca de la composición de 
dichos compositos, confirmando la presencia de cobre en los productos 
obtenidos. 
Una vez obtenidos y caracterizados los productos, en función de las 
características de dispersión y cantidad de particulado, se procede a disminuir la 
cantidad de material inicial por síntesis, la cual entrega nuevos compositos con 
una dispersión mejorada, lo que permitió realizar además pruebas de 
Sensibilidad Antibacteriana, mediante la medición de la Concentración Mínima 
Inhibitoria (CMI) del antibiótico, mostrando en la mayoría de los casos resultados 
positivos para detención de la proliferación bacteriana. 
Summary 
 
This research unit is focused in the synthesis and characterization of new metallic 
materials at nanoscale size, which are obtained from an in situ reduction of copper 
metal salts on different organic matrices. In this particular case, the matrices to 
consider are the Graphene (G), Chitosan (Q) and Polyethylene (PE). The 
reduction of Cu2+ cations under solvo or hydrothernal conditions in presence of 
the L-serine, permits to obtain a set of composites where the characteristic of the 
metallic particles are depending of used matrix. 
The difference between solvo and hydrothermal conditions is based on the kind 
of solvent used. While, organic solvents are used for solvothermal synthesis and 
water is used for hydrothermal synthesis. 
X-Ray Powder Diffraction (XRPD), was used to determine the composition of the 
samples, finding in all composites signals associated with copper metallic 
particles with a face centered cubic structure. 
Scanning Electron Microscopy (SEM), was used to obtain the size, shape and 
dispersion of the metallic particles on the composites. EDX analysis corroborates 
presence of the copper in all synthesized composites. 
Finally, a decrease of the initial amount of the reagents was used to improve the 
quality of the metallic dispersion on composites. Thus, an enhanced dispersion 
was observed using this synthetic modification, which also permit to carry out a 
series of experiments of Microbial Inhibitory Concentration, to probe the 
antimicrobial activity of these copper composites. The results shows that in the 
most of the cases the composite have an inhibitory activity to the bacteria 
proliferation. 
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CAPÍTULO I. INTRODUCCIÓN 
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1. Ciencia de los materiales 
 
Desde el principio de los tiempos, se ha puesto énfasis en la confección de 
nuevas herramientas que faciliten el diario vivir de las personas, mejorando en 
ellas su forma, tamaño y, en especial, el material del cual están fabricados. El 
poder construir artefactos tecnológicos de menor tamaño o con mejores 
materiales, ha sido siempre un área de trabajo muy fructífera en la historia de la 
humanidad. Es así, como incluso el material “de moda” que primó en las distintas 
herramientas construidas, determinó el nombre por el cual se conocen 
actualmente éstas fechas históricas (edad de bronce, edad de hierro, por citar 
algunos ejemplos). 
Actualmente sigue esa búsqueda constante de poder minimizar tamaños, costos, 
masas, etc., de los artefactos construidos, con una amplia gama de materiales a 
elegir. Es así que se ve la necesidad de crear una nueva área de conocimiento 
en la que convergen tanto la física, la química, las ingenierías e incluso temáticas 
como la medicina o la biología, conocida como la “ciencia de los materiales”. 
Ésta nueva rama de conocimiento se centra en investigar la relación que existe 
entre la estructura de la materia sólida y las propiedades que presentan1. 
La clasificación de los materiales sólidos se puede dividir en tres grandes grupos: 
metálicos, cerámicos y poliméricos (tal y como lo muestra la Figura 1). La 
diferencia principal que marca ésta clasificación es la composición química que 
presentan estos materiales, por lo tanto, de la estructura atómica y sus posibles 
interacciones (enlaces). Una clasificación intermedia entre las tres señaladas 
anteriormente son los materiales compuestos o compositos, los cuales son 
mezclas entre dos materiales para conseguir así la combinación de sus 
propiedades.    
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Figura 1. Esquema de relación entre tipo de enlace y material 
 
 
1.1 Materiales metálicos 
 
Como su nombre lo indica, los materiales metálicos se caracterizan por presentar 
metales en su estado elemental y cuyas principales características son el ser 
buenos conductores eléctricos y térmicos, poseer alta densidad, resistencia 
mecánica, maleabilidad y ductilidad1.  
Es típico el uso de metales puros para la magnificación de distintas propiedades 
deseadas (como el caso del cobre electrolítico de aproximadamente 99,99% de 
pureza para aprovechar sus capacidades como conductor eléctrico), pero se 
utilizan además combinaciones metálicas con metaloides para así generar 
aleaciones, las cuales permiten mejorar propiedades o generar una combinación 
de propiedades2. 
 
1.1.1 Enlace metálico 
 
Un enlace metálico corresponde a la unión de una cantidad infinita de átomos 
metálicos. Los núcleos atómicos se encuentran muy próximos entre sí, se define 
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entonces que los electrones se encuentran deslocalizados, es decir, no 
pertenecen formalmente a ningún átomo en particular, por lo que se extienden a 
lo largo de todos los átomos como una nube de gas electrónico de baja densidad, 
cargada negativamente, que cubre una gran cantidad de espacio. Dichos 
electrones de valencia están unidos débilmente a los núcleos metálicos, por lo 
que se consideran como electrones libres (Figura 2). 
 
Figura 2. Enlace metálico, compartiendo electrones de valencia como nube de carga electrónica 
 
 
La gran mayoría de las propiedades de los metales responden a ésta libertad de 
los electrones de moverse por toda ésta red, y la facilidad de deformación sin 
fracturas, se desprende de posibles deslizamientos en la red metálica de los 
átomos, provocando así, la distorsión de la red sin romperse3.  
 
1.1.2 Estructura de los metales 
 
Debido a que en los metales no existen fuerzas locales predominantes por poseer 
enlaces multicéntricos, el arreglo espacial en que estos átomos se ordenan no es 
específicamente alrededor de uno en particular, por lo que la conformación que 
adopten dependerá de la forma de empaquetamiento más densa que puedan 
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adquirir y de la configuración electrónica de los átomos metálicos que conformen 
la red, puesto a que de ésta cantidad dependerá cuan alejados estén los núcleos 
metálicos.  
La manera más eficiente de llenar el espacio con átomos de la misma naturaleza 
(misma cantidad de electrones e igual tamaño) es denominada como “closest-
packing” (cp, empaquetamiento más cercano) y que consiste en un ordenamiento 
de tipo hexagonal en torno a un átomo central. La Figura 3 muestra este tipo de 
empaquetamiento. 
 
Figura 3. Empaquetamiento hexagonal en torno a un átomo central 
 
 
En la siguiente capa, el ordenamiento será de tal manera que cada átomo se 
encuentre adyacente a otros 6 más (Figura 4). 
 
Figura 4. Ordenamiento planar de la estructura closest-packing 
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La capa que continúa, puede ser llenada de dos maneras posibles, generándose 
el empaquetamiento cúbico compacto (ccp) y el empaquetamiento hexagonal 
compacto (hcp), dependiendo de la ubicación de la siguiente capa de átomos 
(Figura 5). 
 
Figura 5. La adición de la tercera capa genera dos posibles empaquetamientos: el (a) corresponde 
al ccp y el (b) corresponde al hcp 
 
 
Para ambos tipos de empaquetamientos, la cantidad de átomos adyacentes es 
de 12 (Figura 6). 
 
Figura 6. Disposición espacial de los átomos para cada empaquetamiento; (a) empaquetamiento 
ccp; (b) empaquetamiento hcp 
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Existe otra manera no tan eficiente de ordenar los átomos metálicos, ubicándolos 
unos al lado de los otros, generando así un empaquetamiento denominado 
cúbico. La siguiente capa de éste empaquetamiento tiene dos opciones que 
generan a su vez, dos tipos de empaquetamientos: el cúbico simple y el cúbico 
centrado en el cuerpo (bcp) (Figura 7). 
 
Figura 7. Empaquetamientos derivados del empaquetamiento cúbico: el (a) corresponde al cúbico 
simple y el (b) corresponde al bcp 
 
 
Para ambos tipos de empaquetamientos, la cantidad de átomos adyacentes es 
de 8. 
La manera en que los átomos se ordenen en una determinada forma para un 
material, tendrán directa injerencia en las cualidades y capacidades que éste 
posea3. 
 
1.1.3 Propiedades de los metales  
 
Como característica general, los metales presentan maleabilidad y ductilidad, 
superficies brillantes al ser lustradas y una alta conductividad térmica y eléctrica, 
entre otras. Todo esto se puede explicar o describir mediante los conceptos ya 
vistos de enlace metálico y de la red cristalina que forman. Como ejemplo, la 
conductividad eléctrica puede ser explicada por la movilidad que tienen los 
electrones de valencia en las redes que forman en los metales al apilarse unos 
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con otros, permitiendo así un “flujo de electrones” que es responsable de dicha 
propiedad. Además de esto, si analizamos las propiedades mecánicas de los 
metales en vista de la compactación de sus átomos, los cuales pueden moverse 
entre los distintos planos cristalográficos sin la necesidad de producir fracturas 
en el material1.  
En la actualidad, uno de los metales más utilizados en el mundo es el cobre 
debido principalmente a que es uno de los mejores conductores eléctricos 
(siendo superado sólo por la plata) y por poseer una gran ductilidad y 
maleabilidad. Estas cualidades lo convierten en el material de partida de cientos 
de componentes eléctricos y electrónicos. Junto con esto, estudios señalan las 
múltiples propiedades antibacterianas, antimicrobianas, de sanitización y 
desinfección, las que aumentan considerablemente las potencialidades y usos 
que se le pueden dar a éste metal4,5. En su carácter de cobre catiónico, se 
encuentra en distintos alimentos como mariscos, legumbres, vísceras, nueces, 
entre otros, y además en el agua potable. Los desequilibrios de cobre en el 
organismo ocasionan una enfermedad hepática conocida como enfermedad de 
Wilson6. 
 
1.2 Materiales a nanoescala 
 
Junto con los avances en la tecnología, se ha hecho imperioso, además de 
construir artefactos más eficientes, disminuir su tamaño para así ahorrar costos 
de transporte, manufactura, entre otros. Los últimos años de trabajo en la ciencia 
de materiales han sido casi exclusivamente centrados en éste concepto: la 
nanociencia. Éste término hace alusión a la obtención e investigación de 
materiales cuyos tamaños están comprendidos en un rango de 1 a 100 
nanómetros (1 nm = 1x10-9 m).  
Materiales compuestos de enlaces fuertes pueden presentar una deslocalización 
en sus electrones de valencia, lo cual puede variar con el tamaño del sistema. 
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Esto tiene una consecuencia directa en el cambio de distintas propiedades a 
medida que el tamaño del material cambia. Es así que se ha demostrado que las 
propiedades ópticas7, magnéticas8 y de reactividad superficial9 son dependientes 
del material (Figura 8).  
 
Figura 8. Cambio de coloración de soluciones de nanopartículas de oro según diámetro del 
particulado: (a) 5 nm, (b) 18 nm, (c) 24 nm, (d) 60 nm y (e) 90 nm 
 
 
Junto con esto, se abre la posibilidad a la síntesis de una gran cantidad de 
materiales nuevos, que difieren en tamaño y, por ende, en propiedades a sus 
análogos de escalas superiores. Las nanopartículas son muy susceptibles a la 
oxidación proveniente del oxígeno atmosférico o de la humedad ambiental y son 
bastante difíciles de obtener a tamaños y formas homogéneos. El desafío de este 
tipo de materiales es poder reducir éste tipo de desventajas para así, crear 
mejores materiales. Además de la síntesis de éstos nuevos materiales, la 
caracterización del producto obtenido es esencial, siendo entonces necesario ir 
avanzando en el quehacer tecnológico para así obtener información cada vez 
más clara y fidedigna de los nuevos productos.  
 
1.2.1 Clasificación de los nanomateriales 
 
Los materiales a escalas mayores han sido clasificados según sus características 
particulares (Figura 1), pero lo que queda ahora por hacer es la clasificación de 
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los materiales a escalas nanométricas. La agencia de Medio Ambiente (EPA)10 
de Estados Unidos ha clasificado a los nanomateriales actuales en cuatro tipos: 
-  Basados en carbono: mayoritariamente compuestos por carbono y suelen 
adoptar formas como esferas huecas, elipsoides o tubos. Tienen aplicaciones 
como recubrimientos, películas, electrónicas, etc. La Figura 9 muestra, como 
ejemplo, una micrografía de grafeno tipo “panal de abejas” obtenido por Hui y 
col.11. 
 
Figura 9. Micrografía SEM de grafeno11 
 
 
-  Basados en metales: se incluyen en ésta caracterización los puntos 
cuánticos, nanoparticulas de distintos metales (oro, plata, cobre, etc) y óxidos 
metálicos. El trabajo de Saffari y col.12, muestra la síntesis de nanopartículas de 
CoFe2O4 mediante síntesis tradicional empleando sonicador (Figura 11). 
 
Figura 10. Micrografía SEM de nanopartículas de CoFe2O412 
 
11 
 
-  Dendrímeros: corresponden a polímeros en escala nanométrica a partir de 
unidades ramificadas. Poseen numerosos extremos de cadena que pueden ser 
adaptables para cumplir funciones específicas. Se diferencian de los polímeros 
en general, puesto a que la distribución de las moléculas de los materiales 
dendríticos es químicamente precisa, en cambio en los polímeros, es netamente 
probabilística. Se muestra el trabajo de Cano y col.13, quienes obtienen 
dendrímeros supramoleculares a partir de polipropilenimina (Figura 11) 
 
Figura 11. Micrografía SEM de dendrímeros doblados de polipropilenimina13 
 
 
-  Nanocompositos: son materiales formados por nanofases, es decir, con 
una estructura compuesta por granos/cristalitos o partículas con dimensiones 
nanométricas. Su definición puede ser ampliada para así contener a gran 
cantidad de sistemas, dependiendo si su estructura se basa en 1, 2 o 3 
dimensiones; y de materiales amorfos que integran materiales distintos a escala 
nanométrica. Estas nanofases se combinan con otras nanopartículas o con 
materiales de mayor tamaño. Un ejemplo de esto se muestra en trabajo de 
Kefayat y col.14, que sintetizan nanocompositos de plomo/selenio depositados en 
grafeno mediante un método ultrasónico (Figura 12) 
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Figura 12. Micrografía SEM de nanopartículas de PbSe dispersas en grafeno14 
 
 
1.3 Matrices orgánicas 
 
Como fue señalado anteriormente, existe un tipo de clasificación de los 
materiales a nanoescala denominada compositos, los cuales utilizan distintos 
tipos de materiales como soportes. Es así como los polímeros juegan un papel 
de gran importancia en éste tipo de síntesis, por sus distintas características, 
métodos sintéticos, costos y usos. Los polímeros corresponden a 
macromoléculas formadas por la unión de moléculas más pequeñas 
denominadas monómeros. Éstos se combinan mediante el proceso de 
polimerización, la cual se puede realizar por dos vías: 
-  Polimerización por condensación: donde distintos monómeros reaccionan 
entre sí para obtener dímeros (o trímeros, etc.), los que reaccionan con otros 
dímeros y así obtener finalmente el polímero. Es un proceso de crecimiento 
molecular lento, el cual forma subproductos de bajo peso molecular y se 
caracteriza por ser un proceso endotérmico. 
- Polimerización por adición: formación de cadenas a través de la 
incorporación de monómeros activados. Se inicia con un radical, catión o anión, 
el cual, mediante la acción de un catalizador, se va repitiendo hasta formar el 
polímero cuya masa molar es un múltiplo exacto de la masa molar del monómero 
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utilizado. En el caso de que el polímero provenga de un único monómero, se 
denomina homopolímero, y si es que proviene de dos o más monómeros, recibe 
el nombre de copolímero15. 
Se vuelve atrayente entonces la combinación de éstos materiales con el cobre 
para la obtención de nuevos compositos. Así, Jiang y col.16,  fabrican películas 
de nanocables de cobre sobre distintas matrices orgánicas (policarbonato, 
polimetilmetacrilato, policloruro de vinilo, entre otras) para luego ser incorporadas 
en polidimetilsiloxano, con la finalidad de probar sus aplicaciones antibacterianas. 
Adicionalmente, Paredes-García y col.17, han desarrollado un método sintético 
para obtener nanopartículas de níquel revestidas y estables a la oxidación, lo cual 
en conjunto con el rol de diversas matrices, en la modificación del tamaño, forma 
y dispersión de las nanopartículas metálicas, se ha considerado interesante  
obtener compositos de cobre metálico y diversas matrices orgánicas tales como 
quitosano, grafeno, y polietileno. Estas matrices han sido escogidas 
considerando las siguientes características y aplicaciones: 
- Quitosano: polisacárido lineal que se compone de cadenas de β-(1-4)  D-
glucosamina (unidades deacetiladas) y  N-acetil-D-glucosamina (unidad 
acetilatada). Su biocompatibilidad18 y baja toxicidad19 lo transforman en un 
candidato ideal para el transporte y administración de fármacos20,21,22. Un ejemplo 
de esto lo presentan Anu Gopal y col.23, quienes trabajan en la síntesis de 
compositos de cobre y quitosano, utilizado para acelerar la curación de heridas 
en ratas. 
- Grafeno: hidrocarburo aromático policíclico, cuya estructura base consta 
de anillos de 6 miembros, los cuales forman materiales de dos dimensiones con 
una o varias capas atómicas. Se considera un material de soporte excelente 
debido a la gran área de superficie, alta estabilidad química y una buena 
conductividad eléctrica24. En éste caso, Guo Xn y col.25, presentan la síntesis de 
nanocompositos de cobre/grafeno para su utilización como fotocatalizadores de 
compuestos nitroaromáticos. 
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- Polietileno: plástico ampliamente utilizado por su simplicidad de 
fabricación y bajo costo. Químicamente inerte y se usa extensamente como 
material de referencia para pruebas de biocompatibilidad, ya sea en sistemas in 
vitro como in vivo26. Para éste sistema, el trabajo de Tamayo, L. A. y col.,27 
muestra la síntesis de nanopartículas de cobre en ésta matriz, usada para el 
combate contra la Listeria Monocytogenes, bacteria responsable de la listeriosis. 
 
1.4 Pruebas de actividad antibacteriana 
 
El estudio de la sensibilidad antibacteriana in vitro es uno de los requisitos 
mínimos para evaluar la eficacia in vivo de un determinado tratamiento 
antibiótico.  
La determinación de la Concentración Mínima Inhibidora (CMI) indica la 
sensibilidad de una bacteria a un antibiótico. Corresponde a la mínima cantidad 
de antimicrobiano capaz de impedir el crecimiento de un microorganismo en unas 
condiciones normalizadas28. Es el método más común utilizado en los 
laboratorios de microbiología clínica y para ser llevado a cabo, es necesario 
utilizar cepas de control (de referencia) con el fin de que los resultados sean 
reproducibles y comparables. Este método nos ofrece información sobre la 
respuesta de las bacterias a un tratamiento determinado, las cuales se pueden 
clasificar en tres tipos: 
- Sensible (S): si existe una buena probabilidad de éxito en el tratamiento 
terapéutico para un tratamiento a la dosis habitual. 
- Resistente (R): si la probabilidad de éxito terapéutico es nula o muy reducida. 
No se ha de esperar efecto alguno sea cual sea el tipo de tratamiento. 
- Intermedia (I): el caso en que el éxito del tratamiento terapéutico es imprevisible. 
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1.5 Hipótesis 
 
La incorporación de matrices orgánicas con diferentes características 
estructurales y químicas debería provocar modificaciones en la forma, tamaño y 
dispersión de las partículas de cobre obtenidas en los diferentes compositos. 
 
1.6 Objetivos 
 
1.6.1 Objetivo General 
 
- Relacionar las características morfológicas de los diferentes compositos de 
cobre con las características químicas de la matriz utilizada. 
 
1.6.2 Objetivos Específicos 
 
- Sintetizar los compositos de cobre utilizando técnicas sintéticas hidro o 
solvotermal. 
- Caracterizar estructuralmente los compositos de cobre obtenidos  
- Caracterizar morfológicamente los compositos de cobre obtenidos.  
- Correlacionar los resultados obtenidos en función de las características 
morfológicas  de las partículas de cobre y la relación con la matriz utilizada. 
- Encontrar futuras aplicaciones de los compositos sintetizados, teniendo en 
cuenta las propiedades de sus componentes. 
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2.1 Técnicas experimentales de caracterización 
 
2.1.1 Difracción de rayos-X (DR-X) en muestras policristalinas. 
 
La difracción de rayos X es una técnica que permite realizar un análisis estructural 
y cualitativo de muestras sólidas microcristalinas (para el método de monocristal) 
y policristalinas (en el caso de polvo), la cual ha ayudado de manera 
importantísima en la caracterización estructural de compuestos en distintas 
áreas, como la química, física, ciencia de materiales, entre otras29. En el caso del 
método de polvo, se basa en el hecho de que al hacer incidir radiación 
electromagnética a un material cristalino, éste puede actuar como una especia 
de rendija de difracción, siempre y cuando la radiación incidente tenga una 
longitud de onda acorde a los planos cristalográficos formados por los átomos del 
material en cuestión (dicha longitud de onda de la radiación incidente debe ser 
aproximada a la distancia interplanar), dando lugar a una serie de rayos 
característicos que forman un patrón de difracción, que será propio de cada 
material (relacionado con su geometría). El haz de radiación sólo será difractado 
si incide sobre un conjunto determinado de planos del cristal, los cuales están 
definidos por los índices de Miller (hkl) y si la geometría cumple con las 
condiciones dadas por la ley de Bragg30 (Figura 13). 
nλ = 2dhklsenθ 
 
Figura 13. Geometría de la Ley de Bragg para la difracción de rayos-X 
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Donde n es un número entero, λ corresponde a la longitud de onda de la radiación 
incidente, dhkl el espaciado (separación perpendicular) entre los planos hkl del 
material y θ es el ángulo de difracción, o ángulo de Bragg. La ley de Bragg define 
las condiciones en que la difracción pueda ocurrir, entregando además la 
posición del rayo difractado, pero sin hacer referencia en la intensidad del mismo. 
Dicha difracción ocurre en un pequeño rango (δθ) cerca del valor ideal debido a 
las imperfecciones que pueda tener el material en cuestión. Dentro del cristal, 
existen infinitos números de planos, y la ley de Bragg hace referencia a todos 
ellos, incluso si es que el material irradiado sea rotado, ya que cada plano 
difractará la radiación incidente siempre y cuando el valor de senθ sea el 
indicado. Éste es el fundamento por el cual se registran los datos de difracción, 
al tomar todos los rayos difractados por el material, se forma el patrón de 
difracción propio del cristal30. 
Para el método de difracción de rayos X de polvo, la muestra a analizar se 
encuentra en estado policristalino, es decir, está compuesta por una infinidad de 
pequeños cristales los cuales son imposibles de medir por el método de 
monocristal. Si los cristales están ordenados de manera aleatoria, la red 
recíproca de cada cristal estará también ordenada de ésta manera. Por lo tanto, 
la red recíproca general para el policristal consistirá en una serie de capas 
esféricas concéntricas (hkl) en vez de puntos discretos (como ocurre en la 
difracción de rayos X de monocristal). En éste caso, el patrón de difracción 
entrega como resultado una serie de conos los que representan intensidades 
electrónicas, en comparación a los puntos en el espacio que son entregados por 
el método de monocristal (Figura 14). 
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Figura 14.  (a) Rayo x incidente difractado en una serie de conos por muestra de polvo; (b) los 
rayos difractados son registrados en un círculo, dando origen al patrón de difracción 
 
 
Las intensidades y posiciones de los rayos ya difractados son detectadas a lo 
largo de una estrecha franja (Figura 13) para entregar un patrón característico 
del material. La posición de la línea dependerá del espaciado entre los planos 
cristalográficos que participan en la difracción y de la longitud de onda del rayo 
incidente (ley de Bragg). Las posiciones del patrón de difracción dependerán de 
las dimensiones de la celda unitaria y de su estructura cristalina, es decir, de la 
red de Bravais31. Para el caso de las intensidades, éstas dependerán de los 
siguientes factores: 
1.- La naturaleza de la radiación: la longitud de onda que se utilizará, la cual 
depende del elemento del cual está fabricada la lámpara. Las más comúnmente 
usadas son las de cobre o molibdeno. 
2.- El ángulo de Bragg del rayo difractado, relacionado con el ángulo de la 
radiación incidente. 
3.- Factor de dispersión electrónico, el cual dependerá de cada átomo, 
relacionado con su densidad electrónica. 
4.- Factor de estructura, que dependerá del ordenamiento de los átomos en un 
cristal. 
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5.- Factor de temperatura, relacionado con la vibración térmica de los átomos. 
6.- La polarización del rayo incidente, un factor simplemente experimental. 
7.- Factor de multiplicidad, el cual tiene que ver con la cantidad de planos 
equivalentes en un mismo cristal. 
Existen bases de datos que guardan los distintos patrones de difracción para 
múltiples materiales, los cuales sirven de comparación con los obtenidos 
sintéticamente y así realizar determinaciones estructurales (International Centre 
for Difraction Data para éste trabajo). 
 
2.1.2 Microscopía electrónica de barrido (SEM) 
 
Al ser un tipo de microscopía, ésta técnica nos permite obtener imágenes 
amplificadas de superficies sólidas, usando un haz de electrones acelerados en 
vez de luz visible. La principal ventaja de éste cambio es la magnificación de las 
imágenes (x100.000) y una profundidad de campo 100 veces mayor a su par de 
luz visible.  
El haz electrónico usado es generado por un cátodo termoiónico llamado cañón 
de electrones, fabricado generalmente de tungsteno o de LaF6, en una columna 
en condiciones de alto vacío para así asegurar una trayectoria recta y sin ningún 
tipo de obstaculización para los electrones a lo largo de dicha columna, ya que al 
poseer mayor carga y masa que un fotón, son capaces de ionizar especies 
gaseosas o chocar contra partículas de polvo en suspensión. El haz emitido es 
acelerado por un ánodo a energías que van desde los 100 eV hasta los 30 keV, 
para luego ser enfocados por una serie de bobinas que cumplen la función de 
lentes electromagnéticas. La microscopía electrónica de barrido posee un 
sistema de escaneo que consiste en un set de bobinas que dirigen el haz de 
electrones a determinadas posiciones de la superficie de la muestra.  
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El impacto del haz incidente en la superficie de la muestra produce varias 
interacciones (Figura 15). 
 
Figura 15. Diagrama de interacción del rayo de electrones con la superficie de la muestra 
 
 
Para crear una micrografía SEM, el haz incidente es dirigido por el sistema de 
barrido para escanear la superficie de la muestra. Los electrones formados 
(retrodispersados y secundarios) son recogidos por el detector para cada 
posición escaneada. La imagen es obtenida a partir de las intensidades de los 
electrones recogidos y es mostrada en un monitor adjunto al equipo en escala de 
brillos (en vista de que la microscopía SEM no entrega imágenes a color) 
dependiendo de la energía que posean los electrones retrodispersados y de la 
cantidad de electrones secundarios recogidos por el detector. Los electrones 
retrodispersados entregan imágenes de alta definición asociados a la 
composición elemental y de la topología superficial del material en cuestión. Así, 
la cantidad de electrones retrodispersados es proporcional a la masa atómica del 
elemento que compone la muestra a analizar, ya que mientras más pesado sea 
el elemento, tendrá más cantidad de electrones en su átomo, por lo que 
presentará mayor cantidad de luz en comparación a un átomo más liviano. Las 
características topológicas del material a analizar dependen de la cantidad de 
electrones que puedan ser captados por el detector, ya que superficies más 
rugosas o más profundas, tendrán mayor dificultad de llegar al detector en 
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comparación a los electrones emitidos por componentes más superficiales32 
(Figura 16). 
 
Figura 16. Dispersión del rayo de electrones en superficies no homogéneas 
 
 
2.1.3 Análisis de energía dispersiva de rayos-X (ED-X) 
 
Técnica de microanálisis que se usa en conjunto al SEM, ya que aprovecha la 
instrumentalización y la interacción de la muestra a analizar con el haz de 
electrones de alta energía. Éste análisis se encarga de detectar los rayos-X 
generados al bombardear una muestra con electrones de alta energía, para 
caracterizar la composición elemental de la muestra en cuestión. 
Las colisiones entre los electrones incidentes con los átomos que componen la 
superficie del material a analizar producen variadas interacciones. Una de las 
posibles sería que un electrón de la capa más interna del átomo bombardeado 
sea eyectado, por lo que se produce una vacancia. Estas vacancias son llenadas 
por electrones de niveles energéticos elevados en un proceso de captación 
electrónica intraatómica. Para compensar la diferencia energética entre los dos 
niveles energéticos donde se produce la captación electrónica, se emiten rayos-
X característicos del elemento bombardeado por el haz de electrones. Si el 
electrón es arrancado de la capa K, y es reemplazado por un electrón de la capa 
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L, se emitirá una radiación denominada Kα, en cambio, si es reemplazado por un 
electrón de la capa M, se emitirá una radiación denominada Kβ; por otra parte, si 
es arrancado un electrón de la capa L y éste es llenado con un electrón venido 
desde la capa M, se emitirá una radiación denominada Lα32 (Figura 17). 
 
Figura 17. Interacción del rayo de electrones de las capas electrónicas de un átomo 
 
 
El detector del equipo ED-X es generalmente un dispositivo de litio-silicio que 
mide la abundancia relativa de los rayos-X emitidos versus su intensidad. La 
probabilidad que se muestren los distintos tipos de radiación (Kα, Kβ o Lα) 
dependerá de las características del elemento a analizar. Los valores obtenidos 
por el equipo se contrastan con datos obtenidos con antelación y registrados en 
una base de datos, para así determinar la composición elemental de la muestra 
en cuestión. Son posibles de detectar bajo éste análisis elementos desde el 
berilio al uranio (con detectores más sensibles), y desde el carbono al uranio (con 
detectores con menos sensibilidad). Para realizar el análisis cuantitativo se debe 
realizar un conteo de los rayos-X emitidos por parte de la muestra en conjunto 
con un software computacional. 
El haz de electrones incidente (para la técnica SEM) realiza un barrido de la 
muestra en patrones lineales definidos, mientras que los rayos-X (en el caso del 
ED-X) pueden ser detectados en posiciones discretas a lo largo de las líneas de 
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escaneo, entregando así una composición elemental en puntos específicos de la 
muestra, lo que entrega información importantísima para así analizar una 
superficie y encontrar (o no) los elementos que se esperaría tener en una muestra 
determinada33.  
 
2.1.4 Test CMI 
 
Existen distintos métodos para poder medir de manera semicuantitativa las CMI, 
normalmente siguiendo las directrices de centros de referencia tales como el 
CLSI (Clinical Laboratory Institute Standards), BSAC (British Society for 
Antimicrobial Chemotherapy) o EUCAST (European Committee on Antimicrobial 
Susceptibility Testing). Los más utilizados son: 
- Dilución en caldo: Se colocan concentraciones decrecientes del agente 
antimicrobiano en tubos con un caldo de cultivo que mantiene el desarrollo del 
microorganismo a evaluar. Los antibióticos se preparan en "soluciones madre" 
concentradas y luego se diluyen en caldo hasta obtener las concentraciones 
apropiadas. Un tubo de caldo se mantiene sin inocular como control negativo de 
crecimiento. Después de un periodo de incubación adecuada, se observa la 
turbidez de los tubos que indica el desarrollo bacteriano. El microorganismo 
crecerá en el tubo control y en todos los que no contengan suficiente antibiótico 
que sea capaz de inhibir su desarrollo. La concentración de antibiótico que 
presente ausencia de crecimiento es la  CMI34. 
- Difusión en agar: éste método incorpora el antimicrobiano a discos de papel de 
filtro. Su introducción permite agilizar la determinación de la sensibilidad de las 
cepas bacterianas frente a un número importante de antimicrobianos de forma 
simultánea. El empleo de los discos de papel de filtro para las pruebas de 
sensibilidad está estandarizado y se correlaciona con las CMI. Durante muchos 
años, y a pesar de ser una técnica puramente cualitativa, el método de difusión 
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por disco (o método Kirby-Bauer), en función sobre todo de su comodidad, 
economía y fiabilidad, ha sido uno de los más utilizados en los laboratorios. 
El microorganismo a investigar se inocula en una o varias placas de agar y sobre 
su superficie se disponen los discos correspondientes a varios antibióticos. Se 
incuban las placas durante 16-24 horas y se estudia el crecimiento en ellas. Se 
valora el diámetro de la zona de inhibición que se forma alrededor de cada disco 
y se compara con las referencias oportunas publicadas por el Comité Nacional 
de Normas de Laboratorio Clínico (NCCLS). De esta manera se sabe si el 
microorganismo es Sensible, Intermedio o Resistente a cada uno de los 
antibióticos34. 
- Método de E-test: es un método más reciente, el cual es una combinación de 
características de los métodos anteriores. Se trata de una técnica cuantitativa en 
placa que permite obtener una lectura directa de CMI en µg/mL, ya que se 
emplean tiras plásticas impregnadas en concentraciones crecientes de 
antibiótico. El microorganismo se inocula en una placa y sobre ella se deposita la 
tira del antibiótico a ensayar. Se incuba durante 16-24 horas a 35ºC y se valora 
la zona de inhibición alrededor de cada tira. La CMI se lee directamente 
observando el punto más bajo de la elipse que presente el crecimiento34. 
 
2.2 Procedimiento experimental 
 
Los reactivos utilizados en éste trabajo corresponden al grado p.a (para análisis) 
y fueron utilizados sin previa purificación. La síntesis de los compositos se basa 
en la reducción in-situ de sales metálicas de cobre vía síntesis solvo ó 
hidrotermal. En éste tipo de reacciones los reactivos son introducidos en un 
recipiente cerrado (reactor de digestión ácida marca Parr) y calentados por sobre 
el punto de ebullición del solvente, lo que genera una presión autógena superior 
a la presión atmosférica (Figura 18). 
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Figura 18. Reactor Parr de digestión ácida 
 
Las condiciones de síntesis utilizadas para la obtención de los compositos son 
similares a las reportadas en trabajos previos realizados en el Laboratorio de 
Magnetismo Molecular y Compuestos Polimetálicos (LM2CP) de la Universidad 
Andrés Bello. La experiencia adquirida muestra que someter sales metálicas a 
un calentamiento bajo condiciones termales facilita la reducción de estas 
especies, tal como ha sido informado para la obtención de particulado de cobre, 
níquel35 y dispersión de compositos de níquel en polietileno y quitosano17. El 
esquema de síntesis se presenta en la Figura 19. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 19. Esquema de síntesis 
 
Método de síntesis 
solvotermal hidrotermal 
- Acetato de cobre (II) 
- L-serina 
- matriz orgánica 
- N,N-dimetilformamida 
- Acetato de cobre (II) 
- L-serina 
- matriz orgánica 
- ácido fosfórico/agua 
- filtración 
- lavado 
- secado 
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Las síntesis presentadas en éste trabajo fueron realizadas usando siempre el 
mismo programa de calentamiento, para el cual se utilizó una estufa de aire 
forzado con un programa que consiste en una rampa de calentamiento desde 
30°C hasta alcanzar los 170°C, manteniendo ésta temperatura durante 24 horas. 
Una vez alcanzado éste tiempo, se realiza un descenso gradual de la temperatura 
por 48 horas hasta nuevamente alcanzar la temperatura inicial de 30°C. 
Para la obtención de los compositos de éste trabajo, se usan dos condiciones de 
síntesis que varían en la proporción de los reactivos. Para ambos casos, la 
cantidad de grafeno, quitosano y polietileno es siempre constante (150 mg), por 
lo que sólo varían la sal metálica y el aminoácido. A continuación, las tablas 1 y 
2 resumen las condiciones iniciales de síntesis. 
 
Tabla 1. Resumen de síntesis 1:1 
Fase Composito 1:1 
Reactivo L-serina Cu(CH3COOH)2×H2O 
N° de moles 1 1 
Procedencia MERCK MERCK 
 
 
Tabla 2. Resumen de síntesis 1:0,125 
Fase Composito 1:0,125 
Reactivo L-serina Cu(CH3COOH)2×H2O 
N° de moles 8 1 
Procedencia MERCK MERCK 
 
 
La Tabla 3 resume la nomenclatura utilizada para cada composito. 
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Tabla 3. Nomenclatura de denominación de compositos. 
Matriz Condición de síntesis Proporción Nombre 
Quitosano (Q) Solvotermal 1:1 Cu/Q-S1 
Quitosano (Q) Solvotermal 1:0,125 Cu/Q-S2 
Quitosano (Q) Hidrotermal 1:1 Cu/Q-H1 
Quitosano (Q) Hidrotermal 1:0,125 Cu/Q-H2 
Grafeno (G) Solvotermal 1:1 Cu/G-S1 
Grafeno (G) Solvotermal 1:0,125 Cu/G-S2 
Grafeno (G) Hidrotermal 1:1 Cu/G-H1 
Grafeno (G) Hidrotermal 1:0,125 Cu/G-H2 
Polietileno (PE) Solvotermal 1:1 Cu/PE-S1 
Polietileno (PE) Solvotermal 1:0,125 Cu/PE-S2 
Polietileno (PE) Hidrotermal 1:1 Cu/PE-H1 
Polietileno (PE) Hidrotermal 1:0,125 Cu/PE-H2 
 
Todos los compositos obtenidos fueron analizados por las técnicas de difracción 
de rayos-X para muestras policristalinas y SEM-EDX 
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CAPÍTULO III. RESULTADOS Y DISCUSIONES 
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3.1 Difracción de Rayos-X para muestras policristalinas (DRXP) 
 
La caracterización realizada mediante difracción de rayos-X para muestras 
policristalinas es comparativa, por lo que se debe recurrir a las bases de datos 
de materiales previamente caracterizados. En el presente trabajo se utilizó la 
base de datos de la Universidad de Cambridge36 (Figura 20).  
 
Figura 20. Información entregada por la JCPDS para una muestra de Cu número 04-083635 
 
 
Adicionalmente, para comparar la identidad y pureza de la fase metálica, se utilizó 
el trabajo de tesis reportado por Silva37, quien obtuvo fases puras de Cu fcc 
similares a las obtenidas en éste trabajo (Figura 21). 
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Figura 21. Difractograma de cobre metálico37 
 
 
La Tabla 4 resume la posición (en unidades de 2θ) de las señales de mayor 
intensidad correspondientes a los planos de difracción 111, 200 y 220 asociadas 
a una estructura fcc. 
Tabla 4. Posiciones de las señales en el difractograma de Cu fcc. 
Plano cristalográfico (hkl) 111 200 220 
2θ (en grados) 43,30 50,42 74,10 
 
 
Como se puede observar, los datos obtenidos por Silva37 presentan una buena 
correlación con las señales reportadas en la base de datos de la Universidad de 
Cambridge, y serán los valores utilizados para determinar la forma cristalina del 
cobre depositado en las matrices orgánicas utilizadas en éste trabajo. Las 
Figuras 22 – 27, muestran los difractogramas obtenidos para las matrices 
orgánicas y los compositos correspondientes, obtenidos bajo las mismas 
condiciones experimentales.  
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Figura 22. (a) matriz grafeno solvotermal; (b) composito Cu/G-S1; (c) composito Cu/G-S2 
 
 
Figura 23. (a) matriz grafeno hidrotermal; (b) composito Cu/G-H1; (c) composito Cu/G-H2 
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Figura 24. (a) matriz quitosano solvotermal; (b) composito Cu/Q-S1; (c) composito Cu/Q-S2 
 
 
 Figura 25. (a) matriz quitosano hidrotermal; (b) composito Cu/Q-H1; (c) composito Cu/Q-H2 
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Figura 26. (a) matriz polietileno solvotermal; (b) composito Cu/PE-S1; (c) composito Cu/PE-S2 
 
 
Figura 27. (a) matriz polietileno hidrotermal; (b) composito Cu/PE-H1; (c) composito Cu/PE-H2 
 
 
En todos los difractogramas es posible corroborar la presencia del Cobre fcc en 
los diferentes compositos y en los cuales la intensidad de la señal asociada al 
componente metálico es dependiente de la concentración inicial de la fuente 
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metálica utilizada. En la Tabla 5, se resumen los valores obtenidos para la señal 
más intensa asociada al plano 111 para cada uno de los compositos sintetizados  
Tabla 5. Valores 2θ para el plano (111) de los diferentes compositos. 
compositos 2θ (en grados) 
Cu/G-S1 43,338 
Cu/G-S2 43,378 
Cu/G-H1 43,338 
Cu/G-H2 43,338 
Cu/Q-S1 43,195 
Cu/Q-S2 43,053 
Cu/Q-H1 43,338 
Cu/Q-H2 43,277 
Cu/PE-S1 43,123 
Cu/PE-S2 43,202 
Cu/PE-H1 43,500 
Cu/PE-H2 43,012 
 
 
Es posible observar que en todo los casos, los valores son muy próximos y tienen 
buena correlación con los datos de Cu fcc reportado en bibliografía (Figura 20) 
con un valor de 43,298. Otra característica importante en los difractogramas, es 
la ausencia de señales asociadas a productos secundarios o de oxidación del 
metal, como se puede observar en los difractogramas presentados por Yang y 
col.38, quienes informan la obtención nanopartículas esféricas de óxidos de cobre 
(Figura 28). 
 
Figura 28. Difractograma para compuesto esférico de CuO/Cu2O38 
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Claramente esto muestra que bajo las condiciones de síntesis utilizadas es 
posible obtener partículas de cobre resistentes a la oxidación del medio. Esta 
estabilidad del particulado metálico es lograda como producto de un 
revestimiento orgánico, tal como fue mostrado por Castillo y col.17, quienes 
informan compositos de níquel estables a la oxidación, dispersados en 2 matrices 
orgánicas (polietileno y quitosano). En la Figura 29 se muestra la imagen TEM 
para partículas de níquel aisladas, y en la cual es posible observar una capa 
protectora que sería la responsable de la baja reactividad a la oxidación.   
 
Figura 29. Imagen TEM de nanopartículas de níquel metálico17 
 
 
3.1.1 Comentarios generales 
 
En todos los compositos se evidencian las señales correspondientes a la matriz 
y la presencia de Cobre fcc. La intensidad de las señales asociadas a la fase 
metálica es dependiente de la relación de matriz:sal de cobre utilizada como 
reactivo. Sin embargo, en el composito Cu/G-H2, la identificación se hace 
compleja debido al solapamiento de las señales de la matriz con el plano (111) 
del Cobre fcc.  
Es importante mencionar que en todos los difractogramas no se observan 
señales atribuibles a productos secundarios. 
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3.2 SEM-EDX 
 
La caracterización morfológica y la dispersión del particulado metálico sobre las 
distintas matrices se realizó mediante microscopía electrónica de barrido (SEM). 
Adicionalmente, a través de la técnica EDX se pudo identificar los elementos 
presentes en los compositos. Las Figuras 30 - 35 muestran los resultados 
obtenidos para cada uno de los productos informados en este trabajo.  
 
Figura 30. Imagen SEM para compositos de grafeno para síntesis solvotermal a dos distintas 
magnificaciones; (a) Cu/G-S1 y (b) Cu/G-S2 
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Figura 31. Imagen SEM para compositos de grafeno para síntesis hidrotermal a dos distintas 
magnificaciones; (a) Cu/G-H1 y (b) Cu/G-H2 
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Figura 32. Imagen SEM para compositos de quitosano para síntesis solvotermal a dos distintas 
magnificaciones; (a) Cu/Q-S1 y (b) Cu/Q-S2 
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Figura 33. Imagen SEM para compositos de quitosano para síntesis hidrotermal a dos distintas 
magnificaciones; (a) Cu/Q-H1 y (b) Cu/Q-H2 
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Figura 34. Imagen SEM para compositos de polietileno para síntesis solvotermal a dos distintas 
magnificaciones; (a) Cu/PE-S1 y (b) Cu/PE-S2 
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Figura 35. Imagen SEM para compositos de polietileno para síntesis hidrotermal a dos distintas 
magnificaciones; (a) Cu/PE-H1 y (b) Cu/PE-H2 
 
A modo general, se observa que en todas las imágenes SEM, la reducción de la 
proporción entre el aminoácido y la sal metálica entrega a su vez, un composito 
con menor cantidad visible de particulado de cobre (ver anexo 6.1). De los 
compositos más concentrados, aquel que incorpora mayor cantidad de metal al 
sistema es el de quitosano, tanto solvo como hidrotermal (Figuras 32 y 33).  
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Esto no resulta sorprendente si se considera el trabajo de Usman y col.39, quienes 
muestran que la incorporación de cobre en quitosano ocurre, en primera 
instancia, por la interacción de los grupos funcionales de la matriz (amina e 
hidroxilo) con los iones cúpricos usados como precursor (Figura 36). 
 
Figura 36. Esquema de incorporación de cobre en quitosano39 
 
 
Además de esto, es posible apreciar que en todos los compositos el particulado 
se aglomera en cúmulos esféricos, tal y como presentan Bortoleto-Bugs y col.40, 
quienes sintetizan nanopartículas de cobre que se auto ensamblan en 
aglomerados esféricos.  
Para el caso de la matriz, aparentemente se observa que en el quitosano existe 
un cambio en la morfología de la misma cuando la condición de síntesis varía 
(Figuras 32 y 33). Para el resto de las matrices de trabajo, no se observa un 
cambio significativo en su morfología al variar el método en que éstas se 
sintetizan. 
La morfología del particulado es relativamente homogénea entre los compositos, 
obteniéndose esferas (para todos los productos) y una variedad de formas 
piramidales, hexagonales, entre otras, las cuales sólo presenta el composito 
Cu/Q-H1 (Figura 33). 
Para analizar el tamaño del particulado y la aglomeración que este presenta, se 
realizan magnificaciones a zonas puntuales en las imágenes SEM, para así 
observar los distintos tamaños y formas que presentan los compositos en 3 
sistemas de interés (Figura 37). 
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Figura 37. Comparación de tamaño de particulado para tres compositos (a) Cu/G-S1; (b) Cu/Q-S1 y 
(c) Cu/PE-S1 
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Es posible apreciar en todos los compositos un aglomerado esférico el cual, a su 
vez, está compuesto por un particulado de menor tamaño. La forma de los 
particulados se mantiene relativamente constante entre distintos sistemas 
informados. 
Por otro lado, el tamaño y dispersión del particulado metálico en las diferentes 
matrices es dependiente del tipo de matriz utilizada y la relación molar entre AA 
y sal metálica. Se observa que aglomerados de mayor tamaño y con una 
dispersión menos homogénea son obtenidos en los compositos de grafeno 
(diámetros mayores a 5 µm). Sin embargo, la matriz de polietileno muestra el 
particulado con menor tamaño obtenido y la de quitosano con la mejor dispersión 
lograda (menor a 2 µm). Las diferencias observadas en relación al tamaño y la 
dispersión del particulado metálico en los diferentes compositos, puede ser 
racionalizada considerando las diferencias químicas entre las matrices de 
polietileno, grafeno y quitosano. Así, si consideramos que polietileno y grafeno 
carecen de grupos funcionales para interactuar con los cationes de Cu2+ previo a 
la reducción del metal, podría explicar las diferencias de dispersión. Por otro lado, 
el menor tamaño del particulado metálico observado en la matriz de polietileno 
podría estar relacionado con las porosidades que presenta éste polímero 
semicristalino, las cuales podrían estar orientando y restringiendo la formación 
de los aglomerados41. Otra explicación posible sería la del efecto reportado por 
Lewis y col.42, quienes informan un modelo que considera la existencia de 
“paquetes de carga positiva” al interior de la estructura del polietileno lo que 
tendría injerencia en como los cationes cúpricos se ordenen en la superficie de 
la matriz, impidiendo que éstos se aglomeren en mayor grado y así reduciendo 
el tamaño final del particulado metálico (Figura 38). 
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Figura 38. Modelo de ordenamiento del polietileno41. (a) banda de valencia concentrada sobre los 
enlaces; (b) banda de conducción concentrada entre las moléculas. 
 
En complemento a los resultados obtenidos por DRX, el análisis EDX permite 
corroborar la presencia de ciertos elementos en los compositos. Se muestran 
entonces 3 espectros que confirman la presencia de cobre, nitrógeno, oxígeno y 
carbono en los compositos de trabajo (Figura 39). 
 
Figura 39. Espectros EDX para los compositos (a) Cu/G-S1; (b) Cu/Q-S1 y (c) Cu/PE-S1 
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3.2.1 Comentarios generales 
Los elementos detectados mediante la técnica pueden proceder desde la matriz 
de trabajo, o bien, del revestimiento orgánico asociado a la cobertura de los 
compositos. La señal de aluminio presente en el composito Cu/PE-S1, 
posiblemente proviene como contaminación desde el crisol filtrante (como Al2O3).  
 
3.3 Variación de la masa de los reactivos de síntesis 
 
Considerando el hecho que las condiciones trabajadas inicialmente permiten 
obtener una gran cantidad de material particulado sobre las matrices, se 
consideró disminuir la masa de los reactivos utilizados manteniendo una relación 
molar de 1:1 entre el AA y la sal precursora. Usando sólo la matriz de quitosano, 
se obtienen 8 nuevos compositos producto de disminuir la masa inicial a 1/4, 1/8, 
1/16 y 1/32, variación que se hace para ambas condiciones sintéticas (solvo e 
hidrotermal). 
En la tabla 6 se muestran la nomenclatura que reciben los nuevos compositos. 
Tabla 6. Nomenclatura de compositos al reducir cantidad de AA:sal metálica. 
Matriz Condición de síntesis Proporción Nombre 
Quitosano Solvotermal ¼ Cu/Q-S1/4 
Quitosano Solvotermal 1/8 Cu/Q-S1/8 
Quitosano Solvotermal 1/16 Cu/Q-S1/16 
Quitosano Solvotermal 1/32 Cu/Q-S1/32 
Quitosano Hidrotermal ¼ Cu/Q-H1/4 
Quitosano Hidrotermal 1/8 Cu/Q-H1/8 
Quitosano Hidrotermal 1/16 Cu/Q-H1/16 
Quitosano Hidrotermal 1/32 Cu/Q-H1/32 
 
Las Figuras 40 y 41, muestran los difractogramas de los compositos obtenidos 
tanto en síntesis solvotermal como hidrotermal.  
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Figura 40. Difractogramas compositos (a) Cu/Q-S1/4; (b) Cu/Q-S1/8; (c) Cu/Q-S1/16; (d) Cu/Q-S1/32 
 
 
Figura 41. Difractogramas compositos (a) Cu/Q-H1/4; (b) Cu/Q-H1/8; (c) Cu/Q-H1/16; (d) Cu/Q-H1/32 
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Para observar los valores de intensidad y de 2θ de éstos compositos, revisar 
anexo 6.2. 
Las Figuras 42 - 45 muestran los compositos obtenidos. 
 
 
Figura 42. Imagen SEM para compositos (a) Cu/Q-S1/4 y (b) Cu/Q-H1/4 a dos distintas 
magnificaciones 
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Figura 43. Imagen SEM para compositos (a) Cu/Q-S1/8 y (b) Cu/Q-H1/8 a dos distintas 
magnificaciones 
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Figura 44. Imagen SEM para compositos (a) Cu/Q-S1/16 y (b) Cu/Q-H1/16 a dos distintas 
magnificaciones 
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Figura 45. Imagen SEM para compositos (a) Cu/Q-S1/32 y (b) Cu/Q-H1/32 a dos distintas 
magnificaciones 
 
3.3.1 Comentarios generales 
 
En todos los difractogramas es posible apreciar las señales características de Cu 
fcc y, nuevamente, no se observan señales atribuibles a productos secundarios 
en la síntesis. Como es de esperar, la intensidad de las señales correspondiente 
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a la fase metálica es de menor intensidad comparada con los sistemas iniciales 
(ver anexo 6.1). 
A través de las micrografías SEM, es posible apreciar la menor cantidad de la 
fase metálica sobre la matriz de quitosano, así como también se observa que el 
particulado metálico se encuentra más incorporado en la matriz.  
Es posible notar que la cantidad visible de Cu fcc es menor a los sistemas 
iniciales. Junto con esto, el particulado se encuentra más incorporado en la 
matriz, por lo tanto, la cantidad de aglomerados decrece y casi no se observan. 
Por limitaciones instrumentales, desafortunadamente no fue posible obtener 
imágenes con una mejor resolución que permitan caracterizar de mejor manera 
los compositos trabajados. 
 
3.4 Pruebas de sensibilidad bacteriana 
 
Al recordar las propiedades antibacteriales de los componentes de trabajo nace 
la idea de aprovechar éstas características para evaluar también los compositos 
obtenidos. Se realiza entonces un ensayo de turbidez para evaluar el crecimiento 
de una determinada cepa de bacterias que, para el caso de éste trabajo, se utiliza 
la bacteria Escherichia coli, ampliamente estudiada y responsable de numerosas 
enfermedades, entre ellas, infecciones urinarias e inconvenientes en el sistema 
digestivo43.  
En éste ensayo, se contrasta el producto a evaluar con el control positivo 
(crecimiento bacteriano en una placa), y el control negativo (no crecimiento), 
obteniéndose soluciones más o menos turbias dependiendo de la acción 
antibacteriana del compuesto. Así, un producto que presente una mayor actividad 
antibacteriana arrojará una solución menos turbia, tal y como lo observaron Qin 
y col.44, quienes sintetizaron compositos de quitosano con absorción de cationes 
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de cobre y zinc. Estos compositos se llevan a pruebas de contraste entre una 
suspensión con bacterias y los compositos de trabajo (Figura 46).  
 
Figura 46. Ensayo de turbidez para la evaluación de actividad antibacteriana42 
 
 
Éste ensayo fue aplicado en simple ciego, es decir, desconociendo cuál es la 
identidad de los compositos a analizar, para evitar sesgos que puedan influir a la 
hora de evaluar la actividad anti bacteriana. 
Las mediciones de CMI se realizaron en placas LB-agar (Merck, USA), las cuales 
fueron utilizadas para el cultivo overnight de Escherichia Coli DH5α. Se produjo 
un cultivo líquido de medio LB 2X (BD, USA) el cual fue incubado a 37ºC con 
agitación hasta alcanzar un DO600nm de 0,5. Posteriormente, 108 UFC/mL células 
contenidas en 500 µL fueron transferidas a placas de 24 pocillos para 
posteriormente adicionar 500 µL de cada una de las micropartículas evaluadas.  
Como control se utilizó cultivo de E. coli DH5α sin el producto a estudiar, además 
de control de medio LB. Por otro lado se llevó a cabo el mismo ensayo utilizando 
como control placas con medio LB y las micropartículas en ausencia de bacterias 
(Figura 47). 
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Figura 47. (a) Control Positivo del test; (b) Control Negativo para el test 
 
 
Las placas fueron incubadas por 18 horas a 37ºC con agitación constante. 
Transcurrido este tiempo, se procedió a llevar a cabo el registro fotográfico para 
controlar el estado de turbidez de cada pocillo. Los resultados obtenidos en las 
pruebas de contraste se resumen en la Tabla 7. 
Tabla 7. Resumen de resultados de análisis CMI para compositos. 
  
 
 
 
 
 
 
 
 
Los resultados muestran que el uso de una mayor cantidad de composito hace 
difícil evaluar la actividad bacteriana por turbidez debido a un enmascaramiento 
entre la coloración de la suspensión del composito versus la coloración del medio 
de crecimiento. A menores masas de composito se observa ausencia de turbidez, 
lo cual se relaciona con una actividad anti bacteriana positiva de los compositos. 
Composito Negativo Positivo 
Matriz quitosano solvotermal X  
Matriz quitosano hidrotermal  X 
Cu0 solvotermal X  
Cu0 hidrotermal X  
Cu/Q-S1/4  X 
Cu/Q-S1/8  X 
Cu/Q-S1/16 X  
Cu/Q-S1/32 X  
Cu/Q-H1/4 X  
Cu/Q-H1/8 X  
Cu/Q-H1/16 X  
Cu/Q-H1/32 X  
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Para ver las cantidades utilizadas y las imágenes tomadas a los pocillos para 
dichas pruebas, ver Anexo 6.3. 
Es importante mencionar que estos resultados son preliminares y dejan una veta 
abierta para determinar cuantitativamente la actividad anti bacteriana de los 
compositos y sus posibles aplicaciones en diversos materiales sanitizantes, tal 
como lo muestra el trabajo de Arif y col.45, quienes obtienen algodón con actividad 
antibacteriana al incorporar nanocompositos de quitosano-plata. 
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CAPÍTULO IV. CONCLUSIONES 
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4. Conclusiones. 
- Tanto la condición de síntesis solvotermal como la hidrotermal usadas en el 
presente trabajo permiten obtener, a través del método reductivo de sales 
metálicas, cobre metálico estable a la oxidación a temperatura ambiente 
depositado en distintas matrices orgánicas. 
- Independiente de la matriz utilizada, todos los compositos presentan la 
formación de Cobre cúbico centrado en las caras (fcc). 
- Todos los compositos sintetizados corresponden a fases puras, en las cuales 
no se observan productos secundarios o de oxidación. 
- La disminución de los reactivos de síntesis genera compositos con mayor grado 
de incorporación en la matriz y por ende, menor cantidad de aglomerados de 
mayor tamaño. 
- En las condiciones trabajadas, las características químicas de las matrices no 
modifican la morfología del particulado metálico, observándose principalmente 
particulados de tipo esférico. 
- La mejor dispersión del particulado metálico es obtenido en la matriz de 
quitosano, lo que está mostrando la importancia de la presencia de grupos 
funcionales capaces de interactuar con los iones de cobre.   
- Los menores tamaños del particulado metálico son obtenidos en la matriz de 
polietileno, lo que puede ser relacionado co las características morfolóficas 
(presencia de poros) y químicas de la matriz. 
- El tipo de aglomeración esférica obtenida, puede deberse a la organización que 
adoptan en el particulado para reducir su área superficial expuesta y así, 
minimizar su oxidación con el medio. 
- Las pruebas pre eliminares de actividad anti bacteriana son positivas en vista 
de que todos los compositos estudiados inhiben o detienen la proliferación 
bacteriana en los ensayos in vitro en las pruebas con mayor dilución. 
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6. Anexos 
 
6.1 Imágenes de Microscopio Electrónico para compositos al disminuir la 
cantidad inicial de reactivos. 
 
(a) composito Cu/Q-S1; (b) composito Cu/Q-H1 
 
 
(a) composito Cu/Q-S1/4; (b) composito Cu/Q-H1/4 
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(a) composito Cu/Q-S1/8; (b) composito Cu/Q-H1/8 
 
 
(a) composito Cu/Q-S1/16; (b) composito Cu/Q-H1/16 
 
 
(a) composito Cu/Q-S1/32; (b) composito Cu/Q-H1/32 
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Como es posible observar, la disminución del material inicial en la síntesis hace 
que la cantidad de Cu fcc en los compositos sea menor, tal y como visualmente 
se puede apreciar en las imágenes anteriores. 
6.2 Valores de 2θ para compositos  
 
Tabla 1. 2θ para el plano (111) e intensidades de los compositos solvotermales. 
compositos Cu/Q-S1/4 Cu/Q-S1/8 Cu/Q-S1/16 Cu/Q-S1/32 
2θ (en grados) 43,460 43,500 43,399 43,480 
intensidades 10808,803 2889,054 1945,503 606,005 
 
Tabla 2. 2θ para el plano (111) e intensidades de los compositos hidrotermales. 
compositos Cu/Q-H1/4 Cu/Q-H1/8 Cu/Q-H1/16 Cu/Q-H1/32 
2θ (en grados) 43,154 43,407 43,407 43,365 
intensidades 14569,307 8581,530 5336,934 3271,581 
 
El valor reportado en la base de datos para el plano 111 del Cu fcc es de 43,298 
el cual es muy próximo a todos los valores reportados en ambas tablas. Además, 
se aprecia que la señal analizada decrece en intensidad a medida que la cantidad 
de sal metálica disminuye en la síntesis.  
6.3 Cantidades utilizadas e imágenes de las pruebas CMI. 
Tabla 3. Masas usadas en las diluciones para cada muestra (en mg). 
 Dilución 1 Dilución 2 Dilución 3 
Composito Masa 1 Masa 2 Masa 1 Masa 2 Masa 1 Masa 2 
Matriz Q-S 20,00 20,00 1,90 1,90 0,40 0,20 
Matriz Q-H 15,08 15,07 1,48 1,47 0,15 0,15 
Cu0 S 2,60 2,60 0,26 0,26 0,15 0,15 
Cu0 H 6,25 6,25 0,73 0,72 0,07 0,08 
Cu/Q-S1/4 50,10 51,50 10,70 10,00 4,80 5,40 
Cu/Q-H1/4 19,70 21,00 10,00 10,20 4,80 4,20 
Cu/Q-S1/8 56,40 59,90 13,00 9,10 2,85 2,85 
Cu/Q-H1/8 49,50 49,10 11,20 11,30 2,25 2,25 
Cu/Q-S1/16 46.20 44,60 10,60 10,20 5,30 4,60 
Cu/Q-H1/16 13,40 13,40 6,90 7,20 3,70 3,10 
Cu/Q-S1/32 25,37 25,38 2,77 2,78 0,30 0,30 
Cu/Q-H1/32 8,85 8,85 0,85 0,85 0,12 0,13 
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(a) matriz de quitosano bajo síntesis solvotermal; (b) matriz de quitosano bajo síntesis hidrotermal 
 
 
(a) Cu0 hidrotermal; (b) Cu0 solvotermal 
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(a) composito Cu/Q-H1/4; (b) composito Cu/Q-S1/4 
 
 
(a) composito Cu/Q-S1/8; (b) composito Cu/Q-H1/8 
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(a) composito Cu/Q-S1/16; (b) composito Cu/Q-H1/16 
 
 
(a) composito Cu/Q-S1/32; (b) composito Cu/Q-H1/32 
 
